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Abstract 



A process for the reaction of an organic compound with a hydroperoxide comprises at least the steps (i) to 
(iii) below:(i) reaction of the hydroperoxide with the organic compound to give a mixture comprising the 
reacted organic compound and unreacted hydroperoxide,(ii) separation of the unreacted hydroperoxide from 
the mixture resulting from step (i),(iii) reaction of the hydroperoxide separated off in step (ii) with the organic 
compound 
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Die folgenden Angaben aind dm vom Anmelder eingerafcliten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(g) Verfahren zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit einem Hydroperoxid 

(§) Verfahren zur Umsetzung einer organischen Verbin- 
dung mit einem Hydroperoxid, das mindestens die fol- 
genden Stufen (i) bis (iii) umfaSt: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organischen 
Verbindung unter Erhalt einer Mischung, umfassend die 
umgeset^to organische Verbindung und nicht umgasetz- 
tes Hydroperoxide 

(lil Abtrennung des nlcht umgesetzten Hydroperoxides 
aus der aus Stufa (i) resulti'erenden Mischung, 
(Hi) Umsalzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (li} mit der organischen Verbindung. 
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Bescfardbung 

Die vorliegende Erfindung betrifitein Verfahren zur Um- 
setzuDg einer ocganisdiea V^itxiung xnlt einem Hydroper- 
oxid, wobei tm Laufe des Verfahiens Hydroperoxid abg&- 5 
tiQint wild uz^ emeut mit der oiganiscben Veibindung um- 
gesetzt winL Bbenso betrifit die vorliegende Eifindung eine 
Voirichtung zur Umsetzuqg einer oiganigchea Verbindimg 
mil dnem Hydroperoxid. 

Umsetzimgeo von Qigaiiischen Ved)induDQgea XEiit Hydro- to 
peroxidcD, d h. mit Veibindiingen der ailgemdnen Fonnd 
ROOH, werden in den gSngigen Vsrfahien des Standes der 
Tbchnik im Regelf all dnstufig durchgefOhit 

DerBegdff "einstufig" bezieht sidi in diesem Zusammeo- 
bang auf das Hydropeioxid-Edukt und bedeutet, daB w^- is 
rend des gesaoiten Verfahrens nur in einem einzigeo Sdidtt 
Hydroperoxid der umzusetzenden oiganischen Verbindung 
zugegeben win! 

Die beschreibt beispielsweise dn \fer- 

fahrenzurEpoxidierungvonAlkenen,indemineinerStufe 20 
Aiken nut WassezstoSperoxid oder eioetn WasserstDSj»> 
oxid-I^Gcursor zum entspiecbenden Alkenoxid uiiigesetzt 
wird. 

Die US-A-4,883^ offenbart ein Verfahren, in dem Ai- 
ken mit Wasseistofipeioixid in einer Stufe im Stahlautokla- 25 
ven bzw. im Glasautokiaven umgesetzt winL 

In S.-H. Wang, Process Economics Program, Report 2E, 
S. 6-1 bis 6-27, SRI International (1994) ist bdspiclsweisc 
ein VeifahrBn beschrieben, in dem in dner Stufe dne ca, 
17 gew.-%ige Ethylbenzolhydroperoxidlosung mit Propen 30 
an einem bomogenen Mo-Katalysator umgesetzt wird. Ins- 
gesamt weiden bci diesem Veifahren pro Mol Hydroperoxid 
7,2 moi Piopea eingcsetzt 

Die gleiche Schiift offenbart auf den Seiten 6-28 bis 6-47 
ein Verfahren, in dem in einer Stufe dne ca. 20gew.-%ige 35 
Etfaylbenzolhydropeioxidldsuqg mit Ftopen an dnem bete- 
rpgenen TVSiQz-Kalalysalor umgesetzt wild, wobd das Ai- 
ken epoxidieit wiid. Pro Mol Hydroperoxid werden hieibei 
16,7 mol Propen eingesetzt 

Ebeofalls in dieser Schrift wild auf den Sdten 5-1 bis 5- 40 
21 ein Veifahien offenbart, in dem in doer Stufe dne ca, 
40 gew,-%ige tert-ButylhydroperoxidlGsung mit Propen an 
einem homogcnen Mo-Katalysator umgesetzt wird, wobei 
das Aiken epoxidieit wird. Pro Mol Hydroperoxid werden 
hieibei 3,7 mol Propen eingesetzt 45 

Die gleiche Schrift offenbart auf den Seiten 5-22 bis 5-43 
ein Verfahren, in dem in zwd direkt aufdnanderfolgenden 
Stufen dne ca, 72 gew.-%ige tert-Butylhydroperoxidlosung 
mit Propen und einem homogenen Mo-Katalysator umge- 
setzt wild, wobei das Aiken epoxidieit wird. Dabd weiden 50 
pro Mol Hydroperoxid 1,2 Mol ftopen dngcsetzL 

Ein Nachteil dieser Verfahren ist darin zu sehen, daB ent- 
weder mit einem lelativ hohen tlberschuS an der umzuset- 
zenden organischen Verbindung oder mit einem sehr kon- 
zentiieiten Hydroperoxid gearbeitet werden muB, um opti- SS 
male Selektivitaten zu errdchen. 

Eine Aufgabe der vorliegendcn Erfindung war es dabcr, 
ein Verfahren bereitzusteJlen, das es eriaubt, den tJberschuB 
an umzusetzender oiganischer Verbindung so gering wie 
mSglich zu halten und ein rdativ niedrig konzentriertes Hy- 60 
dropcroxid einzusctzen. 

Daher betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren 
zur Umsetzung einer organischen Veibinduiig mit einem 
Hydroperoxid, das mindestens de foLgeaden Stufen (i) bis 
(iii) umfaBt: 65 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organi- 
schen Verbindung unter Erhalt einer Mischung, umfas- 
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send die umgesetzte organiscbe Verbindung und nicht 
umgesetztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrcnnung des nicht umgesetzten Hydroperoxi- 
des aus der aus Stufe (i) resultierenden Mischung, 

(iii) Umsetzurig des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mit da organischen >^indung. 

DeragemSfi findet die Umsetzurig der organischen Ver- 
bindung mit dem Hydroperoxid in mindestens zwei Stufen 
(i) und (iii) statt Ebenso ist es im erfindungsgemafien Ver- 
fybrcn denkbai; daB die Umsetzung der organischen Verbin- 
dung mit dem Hydropat>xid in mehr ais zwei Smfen statt- 
findet Je nacb Anzabl der Stufen, in deneo die Umsetzung 
stattfindet, ist es selbstverst^dlich im erfindungsgemafien 
Verfahren auch denkbar; daB mehr als eine Smfe dunchlau- 
fen wird, in der das dngesetzte Hydroperoxid abgetrennt 
wiri 

Als Beispiel sd z. B. ein Vertahien genannt, in dem die 
Umsetzung der oiganiscben Verbindung mit dem Hydrc^r- 
oxid in den Stufen (i), (iii) und (v), die Abtrcnnung des Hy- 
droperoxids in den Stufen (ii) und ^v) stattflndet 

hn allgemdnen werden im erfindungsgemfifien Vbrfahren 
zwd bis fUnf Stufen durchlaufai, in denen die oiganische 
Vabmdung mit dem Hydroperoxide umgesetzt wirxL Die 
vorliegende Erf ndung betrifft demgemSfi auch ein Verfah- 
ren zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit einem 
Hydroperoxid, das die folgendcn Stufen (i) bis (ix) aufwdst: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organi- 
schen Verbindung unter Erhalt dner Mischung Mi, 

(ii) Abtrctmung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(i) resultierenden Mischung 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mit der organischen Verbindung unter &halt 
dner Mischung Mn, 

(iv) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(iii) resultierenden Mischung Mn, 

(v) Utnsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Smfe (iv) mit der organischen Verbindung unter Erhalt 
einer Mischung Mm, 

(vi) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(v) resultierenden Mischung M^, 

(vii) Umsetzung des abgeQ-ennten Hydroperoxides aus 
Stufe (vi) mit der organischen Verbindung unter Erhalt 
einer Tv^chung Mi\;^ 

(viii) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus 
Stufe (vii) resultierenden Mischung M^a 

(ix) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (viii) mit der organischen Verfaindur^. 

Bevorzugt sind im erfindungsgemSBen Verfahren zwei bis 
vier Stufen, in denen die oiganische Verbindung mit Hydro- 
peroxid umgesetzt wird, besonders bevcxzugt zwei bis did 
Stufen. Vorzugswdse findet die Umsetzung der organischen 
Verbindung mit dem Hydroperoxid in zwei Stufen statt 

Die Abtrennung des Hydroperoxids in den oben genarm- 
ten Abtrcnnstufcn (ii), (iv), (vi) und (viii) kann im erfin- 
dungsgemaBen Verfahren nach alien gSngigen \ferfahren ge- 
maB dem Stand der Ibchnik duichgefiihrt werden. Dabei 
kdnnen in unterschiedlichen AbUranstufen auch unter- 
schiedliche Abunennmethoden eingesetzt werden. 

Vorzugsweise erfolgt die Abtrennung des Hydroperoxi- 
des in den Abtrennstufen destillativ. Je nach d^ Anforde^ 
nmgen des Verfahrens ist dabei dne Abtrennung in einer 
Oder mefareren DestiUationskolonnen mGglich. Vorzugs- 
wdse wird in dner Abtrermsmfe zur Abtrennung des Hy- 
droperoxides dne Destillationskolonne verwendet 
Im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens ist es 



DE 198 35 907 A 1 

3 4 

denkbai; filr jede Stufe, in der das Hydioperoxid abgetrennt Weiden diese wiedfiium in den jeweiligen Abtreimstufcn 

wild, einc agcne Abtramvomchtuag Ai vomischen. dcsdllativ abgetrennt, kann es notwendig scin, zur Abticn- 

EbeoTOisicsm6gUcli,beientsprech<^ nung mehna- DestiUationskoloonen votzuschca Ebcnso 

und bci mehiwen Abtrcnnstufcn die Abtfcnnungoi in ciner kann die dcstiUative Abtrennung mchrcier Hydroperoxide 

eiimgen Abtrennvorrichtmig durchzufiihren. 5 aus da- Mischung mehrere DesdUationskolonnen ^oider- 

Sind mehiere Abtrennstufen vaigesehen, ist cs auch in6g- lich niachea 
Uch, durch gccignetc Rcaktionsfiihrang jewcils zwei oder DicUmsctzungdffOiganischcn VcibindungmitdemHy- 
auch mehr Abtrcnnstufen in jeweils ciner Abirennvorrich- droperoxid in dcr Stufe (i) findet in etnem dafiir gceigneten 
tung durchaifiihren. Ganz aligemein ist es demgemaB mdg- Rcaktor Rj statt Als Edukte der Umsetzung werden die um- 
lich. fflr n Abtrennstufen insgesamt m Abtiennvomchtim- 10 zusetzende otganische Veibindung, das Hydroperoxid und, 
gen VOTZuseheo. wol^i 1 j£ m ^ n. , sofera crfordcrlich, cin odcr auch mehrere bci der Umset- 

iollteimAnschluB andielctzteStufe^mdcrcineUmsct- zunggeeigncteund/odcrcrfoidcriicheLesungsnuttcleinfie^ 

zung der azganiscben ^^rbindung mit dem Hydroperoxid setzt 

atattfindet, noch one weiteie Abtrennung des Hydroper- In den ReaktorRj flieBen alsoim erfiodungsgemaBen Ver- 

oxids gcwOnscht scin, beispielswcisc urn cvcntueU icstli- 15 fahicn mindcstcns die StKime Ei^ und Ejl Gegebenenfalls 

Hydroperoxid zu rccyclen, so ist dies im Rahmen des kann bdspiclswdse ein weitercr Strom Ei^ in deo Rcaktor 

eifindungsgemSBen ^feifahrena selbstverstSndlich ebenfalls Rj flieBen. Dabei bezeichnet 
mdglich. 

Aus der Misdiung. die aus ciner Umsetzungsstufe, in der Ei^ den Strom, der die umzusctzcnde Vfexbindung cnt- 

die organischc Vcrbindung mit dem Hyd«^oxid umge^ 20 hat,gcgcbeiMaifallsgeiastinemcmodcrmefarercnL5. 

setzt wild, resuldwt, kann im erfindungsgemfiBen Varfahren sungsmitteln, 

in einer Abtrennvorrichtung neben dem Hydroperoxid auch Ej^ den Strom, der das Hydroperoxid entfaglt gegebe^ 

die umgcsctztc oiganischc Veibindung abgetrennt wodoi. ncnfails gci^st in dncm odcr imArcren LOsungsmit- 

NatOriich 1st cs auch m6glich,nach Abtrennung des Hydro- teln,und 

peroxids das vei:bLeibende Reaktionsgut in eine weitere, 25 Bidden Strom, der ein oder mehrere L6sungsmittelent- 

speziell zu dies^ Zweck voigesehene Abtrennvonichtung hilt 
zu Ubeiftlhrea und don aus dem Reaktionsgut die umge- 

scmc oiganhche Vcrbindung abzutreoncn. Die einzclnen Str5me E/ werden im Rahmen des erfin- 

In beiden Fallen ist es beispielsweise mSglich, die umge- dungsgemaBen Vferfahrens vor dem ZufluB in den Reaktor 

setzte orgamsche ^feibindung in den n Abtrennvomchhm- 30 Rj vorzugsweise zu einem Strom Ej vereinigt Ebenso ist es 

gen zu sammehi und nach Bccndigung der Umsclzungcn der prinzipiell mogUch. die einzclnen Sttome einzcln in den Rc- 

organischen Vcrbindung mit dem Hydroperoxid abzutrco- aktor Kj zu leiten. Wciter ist cs auch mOglich, die dnzchicn 

Strome, in sinnvollen Kombinationen zusammengeflkhrt, in 

Bevoizugt wild die umgesetzte oiganische Verbindung den Reaktor Rj zu leiten. Bdspidsweise kannten Bj^ und Ej^ 

jedoch m dcr jeweiligen Abtrennvorrichtung neben dem Hy- as vor dem Eingang in den Rcaktor Rj zusammcngcfilhrt und 

droperoxid abgetrennt. Bci ciner destiUativcn Abtrennung in dcnRcaktor Ri gelcitct werden, in den als scparatcr Strom 

1st es beispielsweise moglich, die umgesetzte oiganische zusStzHch do- Strom ^^fliefit 

Veibindung UberKopf der Mischung zuentnehmeo, und im Bevorzugt wird im erfindungsgemafien \ferfahren ein 

Seitcnabzug das Hydrc^roxid aus dcr Mischung abzuuren- Strom Ei in den Reaktor Ri gcleitct, der aus der KombtQa- 

, ^ tion der Slr5mcEi\Ei^ und Ei^bcstcht. Dabei ist ein Strom 

Im erfindungsgemafien Verfahren ist es natiirUch eben- bevorzugt, bei dem die Konzentrationen dereinzelnen Kom- 
falls mSgUch, bei Verwendung einer Destillationsanlage als ponenten des Strvims so gewMhlt sind, daB der Strom flussig 
Abtrcnneinrichtung das Hydroperoxid nicht uber Seitenab- und cinphasig ist, 

zug, sondcrn Uber Surapf aus der Mischung abzulrcnncn. Bevorzugt werden dabei Hydropcroxidkonzcntrationen in 

Erfolgt die Abtrennung des Hydroperoxids und/oder der 45 Ei verwendet, die im Bereich von 0,01 bis 10, besonders be^ 
umgesetzten organischen \ferbindung in einer Destinations- vorzugt im Bereich von 0,1 bis 9 Gew.-%, weiter besonders 
anlage, ist cs im erfindungsgemSBcn Verfahren mBglich, bevorzugt im Bereich von 1 bis 8 Gew.-% und insbes«idae 
cvcntueU anfaUcndc hochsiedende Komponentcn der Nfi- im Bwcich von 5 bis 7 Gcw.-% liegen. 
schung, die als Nebenpiodukte aus der Umsetzung der orga- Die Konzentration der umzusetzenden organischen Ver- 
□ischeo V^bindung mit dem Hydroperoxid anfallen, fiber 50 bindung wird beispielsweise so gewahlt, daB das molare 
Sumpf abzuirenncn. Dabei ist es auch dcnkbar, bcispicls- Vcrhaitnis von umzusctzendcr organischer Vcrbindung zu 
wcisc duixA Zugabe von vorzugsweise gasfdrmigcn, nied- Hydroperoxid im Bereich von 0.7 bis 3,0, bevorzugt im Be- 
ngsiedenden Komponenten, wie z. B. der otganischen \fer- reich von 0.8 bis 2,7, weiter besonders bevorzugt imBereich 
bindung, vorzugsweise Propen, an sich, die Sumpftempera- von 0,9 bis 2,3 und insbesondere im Beieich von 1,0 bis 2,0 
tur zu erniedrigen. 55 liegt 

Beispiele for solche niediigsicdendcn Komponenten sind Je nach Tcmperatur, die zur Umsetzung dcr organischen 
u. a. Kohlcnwasscrstoffe mit 1 bis 4 Kohlcnsloffatomcn wie Vcrbindung mit dem Hydroperoxid im Rcaktor Ri gcwahll 
beispielsweise Methan, Ethan, Propan, Butan, Ethen oder wird, kann es im erfindungsgemMBen Verfahren sionvoll 
Butene. Ebenso konnen beispielsweise Stickstoff oder Ar- sein, den Strom oder die Strome vor dem Eingang in den R&- 
goneingesetztweidcn. 60 aktor Rj vorzutcmpericrcn. 

SclbstvcrstandHch ist cs im crfindungsgemaBen Vcrfah- Die Rcakuonsbedingungcn werden im Rcaktor Ri im er- 
ren mttglich, auch mehrere organische Verbindungen mit findungsgemafien Verfahren so gewShlt, daB der Hydroper- 
dem Hydroperoxid utnzusetzen. Ebenso ist es denkbai; zur oxidumsatz im allgemieinen im Bereich von 70 bis 95%, be- 
Umsetzung mehrere Hydroperoxide zu vcrwcnden. vorzugt im Bereich von 80 bis 94, 5%, und insbesondere be- 

Wcidcn mehrere organische Verbindungen und/oder meh- 6S voraugt im Bereich von 85 bis 94% liegt. 
rere Hydroperoxide miteinandBr in den jeweiligen Stufen Weiter werden Druck p,, Tetnperatur Tj und Verweilzeit 

umges^ so konnen in den Mischungen veischiedenartige Ak des Reaktionsgutes im Reaktor R^ bevorzugt so gewahlt, 
Ptodukle, die aus den Umsctzungcn resulticren. voriicgea daB die Mischung Mi. die aus dcr Umsetzung resultiert, flus- 



DE 198 35 907 A 1 



sig iind einphaaig ist 

Dabei wctden Drflckc pi gcwfihll, die im allgcmeincn im 
Betdch vom Eigoidnick bis 100 bar liegen, bevorzugt im 
Beidch vom Eigendrudc bis 40 bar und besonders bevor- 
zugt im Bereich vom Eigendnick bis 30 bar, 5 

Die Tbmpezatuxcn Tj liegen im aUgemeinea im Bereich 
von 0 bis 120^ bevorzugt im Bereich von 10 bis 100^, 
weiterbevoizugt im Bcrdch von 20 bis 90**C und besonders 
bevorzugt im Bereich von 30 bis 80**C. 

NachderUmsetzungimReaktorRjwirddieresuitierende 10 
Mischung als Strom Mi dcr Abtrennvorrichtun^ Ai zuge- 
fiJhrt. Don witd, wie obcn bcschricbcn, das Hydiopcroxid 
aus der Mischung abgetrennt 

Ei&ilgt bei destillativer Abtieonung hieibel auch die Ab- 
treoming von umgesetzto: otganischcr Vcrbindung, so wird is 
die Dcstilladoo im allgemcincn so gefUhrt, daB aus Mi min- 
destens 50%, heyoraigt mindestens 60%, water bevomigt 
mindestens 70%, besonders bevorzugt mindestens 80% und 
insbesoDderc bevorzugt mindestens 90% dcr umgesetzteo 
ocganischen Verbindung abgetrennt werden. 20 
• Bevorzugt wird die Abtrennung so gefUhrt, daB eine flUs- 
sige Mischung, die das Hydroperoxid enthSlt, abgetrennt 
wiKl Dicsc abgetrcnntc Mischung wird im folgenden mit 
Mr bezeicfaneL Dabd ist es m6glich, daB die abgetrenntc 
Mlschuqg, die das Hydroperoxid endiSIt, zusStzlich zum 25 
Hydroperoxid beispidsweise noch geringe Mengen an nicht 
umgesetzter orgamschcr Verbindung und/oder umgesetzter 
oreanischer Verbindung entfafilL Ebenso kann die Mischung 
Mr, ^e das abgetrennte Hydroperoxid enthalt, gegebenen- 
falls erforderiiches Losungsmittel enthalten, das uber den 30 
Strom Ei^ zugcsctzt wurde, oder Losungsmittel, das gegebe- 
ncnfalls in den StrOmcn Ej^ und/oder Ei^ enthalten war. 

Wird in der Abtieonvorrichtung Aj auch die umgesetzte 
organische Verbindung abgetrennt, so resultiert aus dieser 
Abtrennung, aus der bevorzugt eine flOssige Mischung oder 35 
eine Flussigkeit-Gas-Mischung crtialtcn wird, cin Strom, 
der im folgenden mit Mi^ bezeichnet wird, Dieser enthalt im 
erfindungsgemafiCT Vexfahren neben 6sr umgesetzten orga- 
nischen Verbindung g^ebenoifalls die nicht umgesetzte or- 
ganische Verbindung imd/ oder geringe Mengen an gegebe- 40 
nenfells erforderlichem Lfisungsmittel, das iiber den Strom 
zugesetzt wurde, oder Lfisungsmittel, das gegebenen- 
failB in den Stromcn Ei^ und/oder Ei^ enthalten war. 

Wrd, wie obcn beschricben, die Abtrennung in einer De- 
stillationsanlage durchgefuhrt, und werden fiber Sumpf 45 
hochsiedende Anteile von abgetrennt, so resultiert aus 
diesCT Abttennung ein Strom Solche hochsicdcnden 
Antcilc konnen bcisjMclsweise Nebenpioduktc dcr Umset- 
zung in Reaktor Ri sein, die im Strom Mj enthalten sind. 

Nach dem Durchlauf der Stufen (i) und (ii) wird im erfin- SO 
dungsgcmaBen Vcrfahren das abgetrcnntc Hydroperoxid in 
dcr Stufc 0ii) cmeut mit der organischcn Verbindung umge- 
setzt 

Dabei ist es beispielswdse moglidi, den Strom Mi^ der 
das Hydroperoxid enthalt, in den Reaktor zuriickzufuhren 55 
und dort mit dcr organischcn Verbindung umzuseizcn. 

Hierbei sind im Rahmen dcs crfindungsgcmaBen Verfab- 
rens verschiedene Mfiglichkdten der Rtickfiihrung von 
in Ri denkbai^ 

Unabhangig davon, wie die Strdme bis Ei^ in den Re- « 
aktor Rj gefuhrt werden, kann beispielsweise Mj^ als separa- 
ter Strom in R^ geleitet werden. Dabei ist eine Varerwar- 
mung, wie oben beschrieben, des Stromes Mi^ moglich 



einer geeigneten Kombinatioa aus irgendzwei der StrtJme 
Ei^ bis Ei^ resulderu 

Wird cine der Verfiahtcnsweisen gcwShlt, in der Mi^ vor 
dem Zukuf in R^ cinem andcrm Strom zugcgcbai wird, so 
werden im Rahmen des erfinduqgsgemSBen V^ahrens die 
Konzentrationeo der Komponenten der entsprecheoden 
Stidmc voczugsweise so cingcstelll, daB dcr resuldercode 
Stiom flOssig und cinphasig bleibt 

In einer bevcczugten AusfUhrungsfocm des erfindungsge^ 
mSBcn Verfehren wkd dcr Stiom Mj^ in einen zweiten Reak- 
tor gelcitct. Der Suom Mi^ stcUt also, bezogeo auf den 
Rcaktors Rn, in Analogic zu den Str&mcn, die in den Reak- 
tor Ri flieBen, den Strom E^^ dat Da im Reaktor Rn im er- 
findungsgemaBen Aferfahren gemaB Stufe (iii) eine emeute 
Umsetzung dcs abgctrcnntcn Hydroperoxides mit der umzu- 
setzcndoi organischcn Verbindung stattfindet, ist bezQglich 
des Reaktt^ mindestens ein weiterer Strom Bn^ erfor- 
derlich. Gegebenenfalls kann beispielsweise auch ein Strom 
En^ crfonderlich sein. 

Dabei bezeichnet, analog zu den oben bcschricbcncn 
StrBmenBi^ biiB^^ 

En^ den Strom, dcr die umzusetzende Verbindung ent- 
halt, g^benrafalls gel6st in einem oder mefareren Lo- 
sungsmitteln, 

En^ den Strom, der das Hydroperoxid enthalt, gegebe^ 
ncnfalls geldst in cinem oder mchreren LSsungsmit- 
teln, und 

En^ den Strom, der ein oder mehreie Losungsmittel 
enthalt. 



Ebenso ist es beispielsweise mdglich, Mi^ dem Strom Ei^ 
zuzufilhren, bcvor der resultierende Strom Ei^ + Mi^ in Ri fi5 
geleitet wird, MOglich ist ebenso, M^^ dem Strom Ei, der aus 
der Kombinalion aus Ej^ bis Ei"* resultiat, oder einem geeig- 
neten, wic obcn bcschricbcncn Strom zuzumiscbai, der aus 



Ebenfalls analog zu den obai beschriebenen SttOmen Bi* 
ist es mogUch, die Strome En^ einzeln oder zusammenge- 
fuhrt in geeigneten Xombinationen in den Reaktor R^ zu iei- 
ten. Ebenso isL wic obcn beschricben, cine Vtecmpericrung 
dcr Sd:eme En* mdglich. 

\forzugsweisB wird der Strom En^ mit einem Strom En* 
oder einem Strom En^ + En^ zusammengefuhrt und der re- 
suldercnde Strom m Rn geleitet. Die Konzentradonen dcr 
Komponcniwn der Strome Bn^ bzw. En3 werden dabd be- 
vorzugt so gewShlt, daB der Strom En, der in den Reaktor Rn 
flieBt, flQssig und einphasig ist, 

Dabei wird die Konzenttation dcr umzusetzenden organi- 
schen Verbindung so gcwahlt, daB das molarc \ferhaltnis 
von umzusetzender organischer Verbindung zu Hydrc^r- 
oxid bevOTZugt im Bereich von 0,7 bis 10,0, wrater bevor- 
zugt im Bereich von 0,8 bis 8,0. besonders bevorzugt im Be- 
reich von 0,9 bis 6,0 und insbcsondcrc im Bcrdch von 1,0 
bis4,0Hegt 

We im Reaktor Rj wird die Umsetzung im Reaktor Rn 
bei cinem Druck pn, einer Tempcranir Tn und einer Verweil- 
zeit Atn des Reakdonsgutes durchgefuhrt, daB Hydroper- 
oxidumsatze erzielt werden, die im aJlgemeinen im Bereich 
von > 90%, bevorzugt im Bereich von > 92%, welter be- 
vorzugt im Berach > 95% und besonders bevorzugt im Be- 
reich von 95 bis 99,5% liegen. 

Dabei werden Driicke pn gewahlt, die im allgemcinai im 
Bereich vom Eigendruck bis 100 bar liegen, bevorzugt im 
Bereich Vi^i^i Eigendruck bis 40 bar und besonders bevor- 
zugt im Bcrdch vom Eigendruck bis 30 bar 

Die Tcmperatiucn Tn liegen im aligemeinen im Bereich 
von 0 bis 120°C bevorzugt im Bereich von 10 bis 100**C 
weiter bevorzugt im Bereich von 20 bis 90**C und besonders 
bevorzugt im Bereich von 30 bis 80^\ 

Sclbstvcrst^dlich ist es im erfindungsgemfiBen Verfah- 
ren mdglich, die Mschung Mn, die aus der Umsetzung im 
Reaktor R^ resultiert, dem Reaktor Rjj zu entnehraen und. 
Vide oben bcreits beschrieben, einer Ablrennvorrichttang An 
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Oder auch der Abtrennvamchtung A{ zuzuftihren und gege- 
benenfalls cine diitte Umsetzung anzuschlieBen. 

Id cmct bevoizugten Ausfuhninggfoim des crfindungsge- 
mMBen \^a:ftaireas wenkn jcdoch zwei Reaktoren Rj und Ru 
scywie doe Abtrennvamchtung Aj verwendet, I^mgemgfi 
betrifift die vorliegende Brfindimg dn Verfehren, das da- 
durch gdcennzeichnct ist, da£ Umsetzung in den Stufcn (i) 
und (iii) in zwei gctrennten Reaktoren durchgefOhri werdcn. 

Als ReaktaicQ kdonen selbstverstandlich alle denkbaien, 
fUr die jeweiligen Realctionen am besteo geeigneteo Reakto- 
rai cingesetzt wcrden. Dabci ist im eifindungsgemaBen 
fahrm ein Reaktor nicht auf einen einzdnen Beh^er be- 
schr&ikt Vielmehr ist es auch mdglich, als beispielsweise 
Reaktor Rj oder beaspielsweise Reaktor Rn dne Rilhricessel- 
kaskade einzusetzeo. 

BevQizugt weiden im eifinduqgsgem&fiea Verfahren als 
Reaktoren PestbettreaktOTen verwendet DetngemSB betriffl 
die Yoriiegende Erfindung ein Verfahren, wie oben beschrie- 
bm, das dadurch gckennzdchnet ist, daB als Reaktoren fllr 
die Umsctzungeo Festbcttreaktorcn vcrwcodet wcnlcn. 
Wdter be voizugt weideo als Festbettreaktorec Festbettrohr- 
reaktoren eingesetzt 

Insbesonderc wird im crfindungsgcmfiBcn Vferfahrai als 
Reaktor Rj em isothermcr FeBtbetireakior und als Reaktor 
Rn ein adiabatischer Festbettreaktor verwendet 

Daher betiifit die voiiiegende Erfindung audi eine \br> 
richtung, umfasscnd dnen isothermen Festbettreaktor (I), 
cine Abtrenneinridituog (0) und einen adiabadschen Fest- 
bettieaktor(ni). 

Ebenso betrifft die vorliegende Erfindung die Verwen- 
dung dicser Vocrichtung zur Umsetzung eincr oiganischen 
Verbindung mit cinem Hydroperoxid 

Weiter betrifft die vorliegende Erfindung diese Verwen- 
dung, wobei zur Umsetzung der oiganischen Verbindung 
mit dem Hydroperoxid die folgendcn Stufai (i) bis (iii) 
durchlaufen werden: 
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(i) Umsetzung des HydroperoxidBs mit der orgard- 
schcn Verbindung unter Erhalt eincr Mischung, umfas- 
scnd die umgcsctztc organische Verbindung und nicht 
umgesetztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtreimung des nicht umgesetzten Hydroperoxi- 
des aus der aus Stufc (i) rcsulticrcnden Mischung, 

(iii) Umsetzung des abgetrcnnten Hydroperoxides aus 
Stufb Qi) mit der orgamschen ^rfoindung. 

Als Hydroperoxid konncn tm crfindungsgemgBen Verfah- 
ren samtliche aus dem Stand der Tcchnik bekanntcn Hydro- 
peroxide, die fiir die Umsetzung der oiganischen Verbin- 
dung geeignet sind, dngesetzt werden. 

Beispicle fiir solchc Hydrc^xraxidc sind ctwa tcrt-Butyl- 
hydropcroxid oder Ethylbenzolhydropctoxid, die im oben 
genannten SRI-Report 2E "IVopylene Oxide" genannt sind. 
Das teit-Butylhydropeioxid wild hierin beigestellt ausge- 
hend vcmi Isobutan und Sauerstoff. Das Ethylbenzolhydro- 
pcroxid wird hcaigcsteUt ausgchcnd von Ediylbcnzol und 
Staxtstoff. 

Bevorzugt wird als Hydroperoxid im vorliegenden Vfer- 
fahren WasserslofiPperoxid dngesetzt DemgemaB betriffl 
die vorliegende Erfindung auch ein Verfahren, wic oben be- 
schricben, das dadurch gckennzeichnet ist, daS als Hydro- 
peroxid Wasserstoffperoxid verwendet wird Bevorzugt 
wird dabei eine wafirige Wasserstoffperoxidlosung verwen- 
det. 

Zur HcrstcUung von Wasserstoffperoxid kann dabei bei- 
spielswdse auf das Anthrachinonverfahren zuriickgegri£fen 
weiden, nach dem praktisch die gesamte Menge des welt- 
wcii produacrtcn Wasscrstoffpcroxids hcrgcsicUi wild. Die- 



ses ^ferfahrcn beruht auf der katalytischen Hydrienmg einer 
Anthrachinon-Verbindung zur entsprechendcn Anlhrahy- 
drochinon- Verbindung, nachfolgcnder Umsetzung dctsel- 
bcn mit Sauerstoff untcr Bildung von Wasserstofipcioxid 
5 und anschliefiender Abtrennung des gebildeten Wasserstoff- 
peroxids dmch Extrakdon. Der Katalysezyklus wird dutch 
crneutc Hydrienmg der ritekgcbildctcn Anihrachinon-Mfcr- 
bindung geschlossen. 
Einen Oberblick uber das Anthradnnonveifahien gibt 
10 "UUmanns Bncycbpedia of Industrial Chemistry", 5. Auf- 
lagc, Band 13» Seiten 447 bis 456. 

Ebenso ist es dcnkbar, zur Wasserstoffpcroxidgewinnung 
Schwefelsaure durch anodische Oxidation unter gleichzeid- 
gcr kalhodischer Wasserstoffeotwicklung in Pbroxodi- 
t5 schwefelsaure zu Oberfflhren. Die Hydrolysc do- Pcroxodi- 
sch wefelsaurc ftihrt dann auf dem Vfeg Ober Paoxoschwc- 
felsfiure 2u Wasserstofiperoxid und Schwefelsaure^ die da- 
mit zuiilckgewonnoi wird. 
M5glich ist selbstverstandlich auch die Dazstellung von 
20 Wasserstoffperoxid aus den Elcmeotcn. 

In den einzelnen Reaktoren ist eine Reaktionsfiihrung 
deigestalt denkbar; dafi b& entsprecbeoder Wahl der oigani- 
fichen Verbindung die Umsetzung derselben mit dem Hydro- 
pGiX)xid bci den gegebcoen Dzuck- und TbmperaturvcrhSlt- 
25 nissenohneZusatzvonKatalysatorcneifolgt 

Bevoczugt wirdjedoch eine VBrfahrensweise, bei der zur 
grSBeien Effizicnz der Umsetzung dn oder mehrcre geeig- 
ncie Katalysatoren zugcsctzt werden, wobd wicdcnim hctc- 
rogene Katalysatoren bevorzugt eingesetzt werden. Demge^ 
30 mafi betrifft die voiiiegeode Erfindung ein Verfahren, wie 
oben beschricben, das daduix;h gckennzeichnet ist, daB die 
organische Verbindung bei der Umsetzung mit emcm hetc- 
rogenen Katalysalor in Kontakt gebracht wird. 
Dabei sind prinzipiell alle beterogenen Katalysatoren 
35 denkbar, die fur die jewcilige Umsetzung geeignet suxL Be- 
vorzugt weiden dabd Katalysatoren verwendet, die ein po- 
rSses oxidisches Material wie z, B. ein Zeolith utnfassen. 
\ferzugswBise werden Katalysatoren eingesetzt, die als po- 
roses oxidisches Material ein Utan-, Vanadium-, Chrom-, 
40 Niob- Oder zirkoniumhaitigcn Zeolith umfassen. 

Dabei sind im dnzehien Titan-, Vanadium-, Chrom-, 
Kioh-, zirkooiurahaltige Zeolithe mit I^tasil-Zeolith' 
Struktur, insbcsondere die lypen mit rontgenograflscher Zu- 
ordnung zur BEA-, MOR-, TON-, MTW-, FER-, MH-, 
AS MEI^, CHA-, ERI-, RHO, GK-, BOG-, NON-. ENfT-, 
HEU-, KFI-, FAU-, DDR-, MTT-, RUT-, RTH-, LH^, 
MAZ-, GME-, NES-, OFF-. SGT-, EUO-, MFS-, MWW- 
odcr MFIZMEL-Mischstruktur sowie rrQ-4 zu ncnncn. 
Denkbar sind far den Einsatz im erfindungsgemafien Ver- 
50 fehien weiterbin titanhaltige Zeolithe mit der Struktur des 
UTD-1, Crr-l Oder CIT-5. Als wcitcrc titanhaldge Zeolithe 
sind solchc mit der Struktur des ZSM-48 oder ZSM-12 zu 
nennen. 

Als besonders bevorzugt sind fiir das CTfindungsgemaOe 
SS Verfahren T5-Zeohthe mit MH-, MEI^ oder MFI/MELr 
Mischstruktur anzusehen. Als weiter bevorzugt sind im ein- 
zelnen die Ti-cnlhaltenden Zeolitb-Katalysatoren, die im 
allgemeinen als ^TS-l", "TS-2", bezeichnet werden, 

sowie Tl-Zeolithe mit einer zu P-Zeolith isomorphen Ge- 
60 rQststruktur ZU ncnncn. 

Insbesonderc bevorzugt wird im erfindungsgcmaBen Vcr- 
fehien ein heterogener Katalysalor, der das titanhaltige SiU- 
kalit TS-1 umfaBt, verwendet. 
Dabci ist es im erfindungsgcmaBen Verfahren moglich, 
65 als Katalysator das por5se oxidischc Material an sich zu ver- 
wendea SelbstverstSndhch ist es jedoch auch m6glich, als 
Katalysator dnen Formkorper einzusetzen, der das poiose 
oxidischc Material umfafiL Dabci konncn zur Herslellung 
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des Fonnkfepors, ausgehend von dem poDtisea oxidiscben 
Material, alle Vcrfahren gemSfi dem Stand dcr Tbchnik cia- 
gesetEtwerden. 

Vor, wShrend odcr nach dem eincn oder mehreren Form- 
gebuDgsschritlcn in dicsen Veifkhien kOnnen auf das Kata- 5 
lysatortnaterial Eddmetalk in Form geeigneter Bdelmetall- 
komponcntcn, bcispielswcisc in Fonn von wasseri6slichcn 
Salzen aufgcbtBchl weiden. Vferzugsweise wird dieses \fer- 
fahiTO angeweodet, um Oxidationakatalysatoren auf der Ba- 
sis von Utan- odar Vanadiumsilikaten mil Zeolithstruktur 10 
hcrzustcUoi, wobd Kataiysatorai crfaalllich sind, die eioca 
Gehali von 0,01 bis 30Gcw..% an eincm oder mehreren 
EdelmBtallen aus der Gnippe Ruthenium, Rhodium, Palla- 
dium, Osmium, Iridium, Plalin, Rhenium, Gold und Silber 
aufivcisai. Dcraitigc Katalysatoren siod beispidswcise in i3 
der D&A 1 96 23 609.6 beschricbcn, die hiermit bzgL der 
darin beschriebenen Kataiysatoren vol! umfanglich in den 
Kontext der voriiegenden Anmeldung durch Bczugnahme 
aufgenommen wijxL 

Sclbstvcrsiandlich konncn die ForrnkSipcr konfdctionicrt 20 
weniea Samtliche \feifahreo zur Zeddeinening sind dabd 
denkbar, beispielsweise duich Splittung oder Brechen der 
FonnkOipcr, cbcnso wie wcitcre chemischc Bchandlung«i, 
wie beispielsweise vorstehend beschriebcn. 

Bei Veiwendung eines FormkGrpeis odear auch mflhr da- 25 
von als Katalysator kann dieser im erfindungsgemMfien Vfer- 
fahren nach crfolgterDeakiivicrung dutch dn Veifahren ic- 
g^ncden wcrdai, bei dem die R^cncricrung dutch geziel- 
tes Abbrennen der fur die Deaktiviening verantwortlichen 
Beiage eifolgt, Dabei wild bevoraigt in einer Ineitgasatmo- 30 
sphSrc geaibdtct, die genau definicrte Mengen an Sauer- 
stDff-Iiefcanden Substanzen cnthglL Dieses Rcgenericnings- 
verfahren ist in der DE-A 197 23 949.8 beschiieben, die 
diesberuglich vollumfanglich in den Kbntext der voriiegen- 
den Anmeldung duich Bezugnahme einbczogcn werdcn. 3S 

Untcr den Reakdonen, die im erfindungsgcmalSen Verfah- 
ren moglich sind, seien beispielhaft die folgendai genannt: 
die Epoxidation von Olefinai wie z. B. die Herstellung von 
PropcDoxid aus Plopeo und H2O2 cdcr aus Propen vasd Gc- 
mischen, die HiQj in sini liefem; 40 
HydiDxylienmgen wie z. B. die Hydioj^lienmg mono-, bi- 
oder polycrjrdischer Aromaten zu mono-, di- oder htther sub- 
stituicrten Hydroxyaromatcn, bdspiclswcisc die Umsetzung 
von Phenol und H2O2 odcr von Phenol und Gemischen, die 
H2Q2 in situ liefem, zu Hydrochinon; 45 
die Oximbildung aus Ketonen unter Anwesenheit von H2O2 
Oder Gemischen, die H2O2 in situ Ucfem, und Ammoniak 
(Ammonoximicrung), beispielsweise die Herstellung von 
Cyclohexanonoxim aus Cyclohexanon; 
die Baeyer- VUliger-Oxidation. 50 

Bcvorzugt wcrdcn im erfindungsgcmaBen Vferfahrcn or- 
ganische Veriaindungcn umgesetzt, die mindcstens euie C- • 
C-Doppelbindung aufwdsen, DemgemSB betrifft die vorli©- 
gende Erfindung ein \^rfahi!eny wie oben beschrieben, das 
dadurchgdcennzeichnetist,daBdieorganischeVeri)indung 55 
mkidestens eine C-C-Doppelbindung aufweist. 

Als Bdspiele fUr solche oiganiscben Vcrbindungcn mit 
mindestens einer C-C-Doppelbindung seien folgeode Al- 
kene genannt: 

Ethen, Prc^n, 1-Buten, 2-Buten, Isobuteo, Butadien, Pen- 60 
tene, Pipcrylen, Hcxene, Hexadiene, Heptene, Octcnc, Dii- 
sobuten, Trimethylpenten, Nonene, Dodecen, Tiidecen, Te- 
tra- bis Eicosene, Tri- und Tetrapropen, Polybutadiene, R> 
lyisobutenc, Isoprene, Terpene, Geraniol, Linalool, Linalyl- 
acctat, Mcthylcncyclopropan, Cyclopenten, Cyclohexcn, fis 
Norfx>men, Cyclohepten, Vinylcyclohexan, Vinyloxiran, 
Vinylcyclohexen, Styrol, Cydoocten, Cyclooctadieo, Vmyl- 
norbomen, Liden, Tetrahydioinden, Meihylstyrol, IMcyclo- 
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pentadiBn, Divinylbenzol, Cyclododecai, Cydododeca- 
trien, Stilben, Diphenylbutadien, Vitamin A, Betacaiotin, 
Vmylidcnfluorid, AUylhalogcnidc, Ctotylchlorid, Methal- 
lylchlorid, Dichlorbuten, Allylalkobol, Methallylalkohol, 
Butenole, Butendiole, Cyclopentendiole, I^nteoolev Octa- 
dieoole, 1Hdecax>le, ungesUttigte Stoxride, Btboxyethen, 
Isoeugcool, AnclhoU ungcsSttigtc Caibonsauren wic z. B.' 
Acrylsfiure, Me&acrylsaure, CrotODsftuie, Maleins&ire, Yi- 
nylessigsaure, ungesSltigte Fettsauren. wie z. B. Olsaure, 
linolsSuiB, PalmitinsSuie, nattlrHcb voxitsmmcnde Fette 
uDdOle. 

Bevorzugt werdcn im crfindungsgcmSBcn \ferfahicn Al- 
kene verwendet, die 2 bis 8 Kohlenstoffatome enthalten. Be- 
sondeis bevorzugt werden Ethen, Pnopen, und Buten umge- 
setzt Insbesondcre bevorzugt wird Ptopen umgesetzt 

Ein wdtorCT Voiteil des crfindungsgemBBen Verfahrens, 
neben der Tktsache, dafi ein geringerer Obeischufl an umzu^ 
setzeoder oiganischer Veriiindung im \ferhaitnia zu Hydro- 
pcroxid erreicht wcrdcn kann, ist darin zu sehen, daB Obcr 
die Abtrcnnung von Hydiopcroxid und dessen cmcutc Um- 
setzung mit der organischen Veibindung ein hoher Gcsamt- 
umsatz des Hydroperoxides endelt werden kann. Gldchzei- 
tig weideo Folgetcakdoooi des Produktes leduzicTL 

In Fig. 1 ist dne bevotzugte AusfiihiUDgsform der Appa- 
ratur daigosteilt Dabd bezdchnet* 

Ei dnen Strom, cnthallcnd beispielsweise flUssigcs 
Ptopcn, wSBrige Wasscrstof^roxidl6sung undMetha- 

nol, 

Ri einen isothermen Festbettrohneaktor, 
Mi cinen Strom, resulticrcnd aus dcr Umsetzung in Re- 
aktorRr, 

Ai eine DestLllation^olonne zur Abtrennung ilber 
Kopf, iiber Seitenabzug und flber Sumpf, 
Mi' einen Suom, icsultieiend aus dcr Abtremiung Obcr 
Kopf, dcr vorwicgend Prc^n, Ph^oxid und Metha- 
nol umfafit, 

Mi^ einen Strom, lesultieieod aus der Abtrennung iiber 
Sdtenabzug, dcr vorwiegend Methanol und waBrigc 
Wasserstoffperoxidli^sung umfaBt und der in den Rcak- 
tor Rn geleitet wird, 

Mj^ dnen Strom aus der Abtrennung iiber Sumpf, der 
hochsicdcndc Ncbcnproduktc, beispielsweise Methox- 
ypropanolc utkI Propantriol, aus dcr Umsetzung in Rc- 
aktor Ri umfafit, 

Mi^ dnen optionalen Strom, do: der Destillationsan- 
lage Ai zugcgcbcn wird, um die Sumpftempcramr 
m'edrig zu haltcn, bcispiclswdse gasfBrmiges Ptopen, 
Rn einen adiabaliscben Festbettrohrteaktor, 
En einen Strom, der fltissiges Propen und Methanol 
imrfaBt und in den Reaktor Rn gclcitct wird, 
Mn dnen Strom aus Reaktor Rn, der Propen, Ptopcn- 
oxid uiiii Methanol umiafit 

In Fig, 2 ist eine weiteie bevorzugte Ausfuhrungsform 
dcr Apparamr daigcstcllL Dabei bczcichnet; 

Ej einen Strom, enthaltend beispielswdse fliissiges 
Propen, waBrige Wasseretofiperoxidlosung und Metha- 
nol, 

Ri cinen isothermen Fcstbettrohrrcaktor, 
Ml einen Strom, lesultieieod aus der Umsetzung in Re- 
aktor Rj, 

Ai cine Destillationskolonne zur Abtrennung ubcr 
Kopf und Ubcr Sumpf, 

einen Strom, lesuldeiend aus der Abtrennung iiber 
Kopf, der vorwiegend Propen, Propenoxid und Metha- 
nol umfaBt, 
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einea Strom, lesuUieraid aus der Abtrennting Uber 
SumpC dcr vorwi^end WassemoSpcroxid, Wasscr, 
Methanol und hochsiedende Nebenpiodukte umiaBt 
uaJ dcr in doi Rcaktor Kn gddtct wild, 
Rn einen adiabatischen FestbettrohirBaktoc; 5 
En dnen Strom, der flQssiges Propen und Methanol 
umfafit und in den Realctor Rn geldtet wild, 
Mn cineo Strom aus Rcaktor Rn, dcr Pcopeo, 'Propco- 
oxid und Methanol umfaBt 

10 

Beispiele 



12 

Beispiel2 



dell 



Zweistufige Fahrwdsc mit ZwiGcheaabnxnnung 
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Duich eioen eisten RohrreaklDr mit ca, 50 ml Reaktions- 
volumen, geaut mit 23.1 g verstrangtem TS-1, wurden 
FlUsse von 10,5 g/h Wasscrstofipcroxid (ca. 40Gew.-%), 20 
58 g/h Methanol und 10 g/h Propen bei 40°C Reaktionstem- 
peratur und 20 bar Reaklionsdruck geleitet 

Zur Analyse dcs Ausnrags dcs Rohrrcaktors wuide die 
Reaktionsmischuog in einen Sambay-^rdampfergegen At- 
mosphSroodruck entspamt Die abgetrennten Ldchtsieder 25 
wuiden online in dnem GaschromatograpbeD analysiert, 
Der flOssige Rcaktionsaustrag wurdc gesammelt, gewogcn 
und ebenfalls gaschromatographisch analysiert 

Der endchte WasseistoSperoxid-Umsaiz betiug 85%. 
Die Propeoaxid^SelektivitMt beziiglich Wasserstoffperoxid 30 
betrug95%. 

Dcr Austtag aus dcm crsten Rcaktor, dcr Methanol, Was- 
ser, Propenoxid, Nebenprodukte, unumgesetzles Propen und 
Wassoxtofi^eioxid enthielt, wuide in etne Kolonne ent- 
spannL Die Kolonnc wurdc bd Normaldruck beiricben und 35 
hatte ca. 15 theoretische Stufen. 

Bei dner Sumpftemperatur von ca. 69°C gelang eine Ab- 
trmnung des Pnapenoxids aus der Mischung bis auf < 
1 Gcw.-%. 

Ubcr Kopf gingen hicrbei nebcn ?[opeooxid das leichter 40 
siedende Propen und THle des Methanols, Am Kopf wurde 
bd SOX in einem Ibilkondensator der fiJr die TYennung in 
dcr Kolonnc benStigtc Rucklauf kondcnsicrt Das KopQ)ro- 
dukt wurdc gasKirmig abgezogcn und der Aufarbeitung zu- 
gefiihrt 45 

Das Sumpfprodukt wurde dnem zwdten Rohrreaktor zu- 
gefllhrt. 

Durch einen zwcitcn Rohncaktor mit ca. 50 ml Rcakti- 
onsvolumen. gefuUt mil 28 g verstrangtem TS-1, wurden 
das Sump^rodukt aus der Zwischenabtiennung und ein 50 
Propcnstrora von ca. 9 g/h bd 40''C Reakdonstcmpcratur 
und 20 bar Reaktionsdruck geleitet 

Nach Verkssen des ReaJdors wuide die Reaktionsmi- 
schung in dnem Sambay-V^rdampfer gegen AtmosphSien- 
druck entspannt Die abgetiennten Leichtaeder wurden on- SS 
line in einem Gasdiromatographcn analysiert. Dcr fliissige 
Rcaktionsaustrag wurdc gcsamraelt, gewogcn und cbenfalls 
gaschrotnatographiscfa analysis 

Der endchte Wasseistoffperoxid-Umsatz betrug 96%. 
Die Propcnoxid-Sclcktivita bczUglich Wasserstoffperoxid €0 
betrug 96%. 

In der Summe betrug der Wasserstoffpeioxid-Umsatz 
99,4% und die Ptopeooxid-Selektivitat 95-96%. Dies eigab 
cine Propcnoxid-Ausbeutc bezQglich Wasscrstoffpcioxid 
von 94-95%. 65 



Einsmfigc Fahrwcisc ohnc Zwischenabtiennung 

Ehuch dnen Rohireaklor mit ca, 50 ml Reaktioosvolu- 
meo, gefUllt mit 20 g verstrangtem TS- 1, wuiden Russe von 
8,3 g/h Wasscrstof^iojud (ca. 40 Gcw..%), 49 g/h Metha- 
nol und 7,8 g/h Propen bd 40**C Reakdonstcmpcratur und 
20 bar Reaktionsdiuck geleitet 

Nach Verlassen des Reaklors wuzxle die Reaktionsmi- 
schung in emen Sambay-^fe^dampfer gcgco Atmospharcn- 
dnick entspannt Die abgetrennten Ldchtsieder wurden on- 
line in einem Gaschromatograpben analysiert, Der flussige 
Rcaktionsaustrag wurde gesanundt, gewogen und ebenf alls 
gaschiomatpgraphisch analysiert. 

Dcr endchte Wasscrstoffpcioxid-Umsatz betrug 98,4%. 
Die Ptopenoxid-Selektivitat bezOglich Wasserstoffperoxid 
betrug 80,3%. Die Ptt^penoxid-Ausbeute bezflglich Wasser- 
stofl^roxid betrug 79%. 

Fateotansprtkche 

L VBrfahrenzurUmsetzungdno-organischcn Veibin* 
dung mit einem Hydiopcroxid, das mindcstens die fol- 
genden Stufen (i) bis (iii) umfaBt 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der oiga- 
nischcn Vcrbindung unter Erhalt eincr Mischung, 
umfasscnd die umgesetzie organische Vcrbindung 
und nicht umgesetztes Hydroperoxid, 
(hj Abtrennung des nicht umgesetzten Hydrop^- 
oxidcs aus dcr aus Stufe fi) rcsultiercndcn Mi- 
schung, 

(iii) Umsetzung des abgetiennten Hydroperoxi- 
des aus Stufe (ii) mit der oiganischen ^rbinduqg. 

2. Vcrfahren nach Anspruch 1, daduich gckcnnzeich- 
net, daB die Umsctzungcn m den Stufen (i) und (iii) in 
zwei getrennten Reaktoren duichgefiihrt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, daduich gdcenn- 
zeichnet, daB als Reaktoren fiir die Umsetzungen Fest- 
betncaktoren verwendct werden. 

4. Verfahren nach dnem der Anspriicbe 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB als Hydroperoxid Wasser- 
stof^roxid verw«idct wird. 

5. Vcrfahren nach dnem dcr Anspruchc 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, dafi die organische Vcrbindung 
bd der Umsetzung mit einem beterogenen Katalysator 
in Kontakt gebracht wird. 

6. Vcrfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich- 
net, uao der beterogeoe Katalysator ein titanhaltiges Si- 
licalit umfaBt 

7. Vcrfahren nach dnem dcr Anspriicbe 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB die organische Vcrbindung 
mirxiestens dne C-C-Doppdbindung aufweist 

8. Mjnichtung, umfassend einen isothomen Ffestbet- 
treaktor (T), eine Ablrenneinrichtung (II) und dnen 
adiabatischen Fcstbetlrcaktor (M). 

9. Vcrwcndung ciner Vorrichtung gcmaB Anspruch 8 
zur Umsetzung einer ocganiscben ^^rbindung mit ei- 
I3em Hydroperoxide 

10. Venvcndung nach Anspruch 9, wobci zur Umset- 
zung der oiganischen Vcrbindung mit dcm Hydi^r- 
oxid die folgenden Stufen (i) bis (iii) durchlaufen wer- 
den: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der orga- 
nischen Vcrbindung unter Erhalt einer Mischung, 
umfassend die umgesetzte organische Vcrbindung 
und nicht umgesetztes Hydn^)eroxid, 

(ii) Abtrennung dcs nicht umgesetzten Hydropcr- 
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oxides aus der aus Stufe 0} lesultieicodeo 
fichung, 

(iii) Umsetzung des Qbgetieonten Hydroperoxi- 
des aus Stufe 00 mit der oiganiscben Verbindung. 
11. ^iwendung nach Ansprach 10, dadurch gekenn- 5 
sdchnet, dafi die Umsetzung in Stufe Q) in dnem iso- 
thennen Ixstbetticaktor (I), die Abtiennung in Stufe 
(ii) mittels dner Abtiraneiniichtung (n) und die Um- 
setzung in Stufe Qii) in einem adiabaliscben Festbettie- 
aktor(IlT)durdigefUhrtwirl 10 
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